
O
A/-; / u JL

5

L s io iiá  M C iiiH D m

peina s o lic it a r

P A rü 3  2? 2 3  3  S  I E T E K C  I O I Í

e n

E S P A L A  

por VSinES años

a noübre de CH&1I3CHE TCHrOsS O TIEk GE3E1L30HAPÜ l i l i  IJE3C5EILtfím!ll 

H&EDURG, entidad alemana, e stab lec id a  en Postfach  107, Ivitten/l-iuhr, 

alemsnia, por*

" ülí PltOCEDIEIEHfC 3E OXEDáClCí? K3J01&D0"

10

La presento invención se re f ie re  a  un procedimiento pera 

l a  fabricación  de derivados de ácido i t á l i c o .  ¿lío pca?ticularmen- 

te  se re fie re  a un procedimiento para l a  fab ricac ión  de derivados 

de ácido i t á l i c o  que se carac te r iza  por l a  oxidación continua 

en v a r ia s  fa se s  de una mesóla de x ilen o  y e ste r  de ácido to lu ico .

rjo conoce ya en e s ta  técn ica  la  manera de preparar e ste ­

re s  de ácido i t á l i c o  partiendo de xileno por un procedimiento 

que consta de cuatro etapas fundamentales que cemprenden l a  

oxidación de un xileno en fa se  líq u id a  para producir un ácido 

to lu ico , l a  e s te r if ic a c ió n  del ácido to lu ico  con un aleano!
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m e n o r  ¿<¿.'0, producir un e s te r  ele ácido to lu ico , l a  oxidación 

del ornar ele ácido to lu ico  en fa se  líq u id a  para producir un 

monoester de mi acido i t á l i c o ,  y la  e s te x if  ic a c iá a  do dicho 

nouoester para dar un o ie s te r  de un ácido i t á l i c o ,  lo te  pro- 

ceaisiion jo na encontrado afectación  en l a  in d u str ia .

ii ls  recientemente, se ha descubierto que pueden obtener­

le  c ie r ta s  ven tajas modificando e l  procedimiento an terior en e l  

sentido de que se co-orLda una. mezcla de xllcno -¿ e s te r  de á c i­

do to lu ico , en lu gar de asidor por sepultado cade uno do los 

reaccionantes, la r  ven tajas que se encuentren d e sc r ita s  en e s­

ta  técn ica , por ejemplo en la  patente americanas 2.772.305 y 

l a  patente belga 558.857 afirman que incluyen la  aceleración 

de l a  oxidación y una disminución en l a  formación de subpro­

ductos. Hay también la s  ven tajas de l a  sim plificac ión  y -costes 

de inversión menores.

fe  mi modo e sp e c ific o , e l  procedimiento de l a  patente 

americana entes c itad a  comprende l a  oxidación de ama mezcla de 

un xileno y e ste r  a lq u ilo  in fe r io r  de ácido to lu ico  con c ie r­

ta s  proporciones molares en fa se  líq u id a  a  una temperatura des­

de 98,88 h asta 202,42 0.

Como perfeccionamiento osten sib le  con re lac ió n  a  l a  paten­

te americana, e l procedimiento de la  patente belga  arrib a  men­

cionada comprende l a  oxidación de una mezcla de un silen o  y un 

e s te r  a lq u ilo  in fe r io r  de ácido to lu ico  en fa se  líq u id a  con un 

gas que contenga oxígeno, h asta  que e l  xileno e s tá  oxidado de 

modo sustencial&ente completo o l a  oxidación de l a  mezcla de 

oxidación lib re  de s ile n o  intermedia re su ltan te , h asta que se 

haya oxidado todo e l  e ste r  de ácido to lu ico  que corresponde a 

la  cantidad de ácido to lu ico  formado por oxidación de x ilen o . 

Como se comprende lógicam ente,la c a r a c te r ís t ic a  e sen c ia l del
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proce diodonte es l a  opilación prolongada, o se a , l a  continua­

ción de la  oxidación más a l l á  dol punto en que e l  x ileno e sta

c ampie t  emont e oxid ucLo.

das se 

s a la s

lo s procedimientos de xas 

ilu scm n  áiüc siuenús por 

patentes afirman que sus

dos patentes a rr ib a  menciona- 

operación discontinua y, aunque 

procedimientos* respectivos pue­

den funcionar de nodo continuo, los métodos que se preponen 

para e l  trab a jo  continuo no son caaplet emente p rác tico s.

Por ejemplo, s i  se emplea e l  procedimiento de l a  patente 

americana y se u t i l i z a  un m ico  oxidador según a l l í  se ex p li­

ca, hay que e le g ir  entre que trab a je  e l  osLdador a un n iv e l 

de conversión elevado y velocidad de reacción b a ja , o a un 

n ive l de conversión bajo y velocidad de reacción elevada, nin­

guna de e s ta s  a lte rn a tiv a s  es conveniente desde e l  punto de 

v is t a  económico, como lo  s e r ía  un procedimiento que trab a ja se  

a l a  ves con n ivel de conversión a l t a  y velocidad de reacción 

elevada. Análogamente, cuando se ha intentado l le v a r  a cabo 

e l  procedimiento de l a  patente belga de modo continuo según 

a l l í  se propone, oíd deudo una mezcla de x ilen os y e ste re s de 

ácido to lu ico  en e l  primero de dos osidadores para obtener un 

producto oxidado que no contenga prácticamente n ileno, y t r a s ­

ladando luego este  producto oxidado a un segundo oxidador y con­

tin u ar l a  oxidación más a l l á  le  l a  fa se  lib re  de x ilen o , se ha 

encontrado que loa oxidadores traba jan  en c ic lo  transcurriendo 

l a  oxidación vigorosamente en un oxidador y con excesiva len­

titu d  en e l  otro. A03 intentos para e q u ilib ra r  la s  velocidades 

de oxidación en ios oxidadores, por ejemplo, medianOe a ju ste  

de concentración, de ca ta lizad o r, temperatura y f lu jo  de gas 

oxidante, uon dado corto resu ltado simplemente una inversión , 

comenzando l a  oxidación en e l  oxidador muerto y muriendo o te r -
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minando en e l  que estaba I-Uno ion ando. 3e desprende de aquí 

c ia r  amen-be que e l  procedimiento de l a  patente belga tampoco 

puede adaptarse fácilm ente a l  funcionamiento continuo.

Se acuerdo con la, presente invención, se proporciona un 

5 procedimiento para l a  fabricac ión  de derivados de ácido f t á l ic o  

que consigue a  la  vez una elevada convei’Sion de lo s reaccionan— 

te s  y una velocidad de reacción razonablemente rápida Y que se 

c arac ter iza  por oxidación continua en fa se s  m últiples de una 

mezcla de im xileno y un to lu ato  de a lq u ilo  in fe r io r *

10 En in terés de la  sim p lificac ión , e l  procedimiento de la

invención se cor moteriza porque se r e a liz a  l a  oxidación simul­

tánea de a lien o  y un to lu ato  de a lq u ilo  in fe r io r  a través de 

una c e ile  de dos zonas de oxidación, por lo  menos, introdu­

ciéndose xileno en oada zona para proporcionar una velocidad 

15 de oxidación aproximadamente equivalente en cada zona. E l

punto clave de l a  invención reside en que se introduce xileno 

en cada zona de oxidación porque únicamente de este  modo se pue­

de conseguir una velocidad de oxidación equ ilib rada en cada zo­

na. lo  se  conoce exactamente e l  fundamento de e sto  pero, en 

20 todo caso , s i  l a  adición de xileno a  cualquiera de una de la s  

zonas de oxidación a is la d a s  se suprime, entonces l a  oxidación 

on dicha zona tiende a  m orir, e s d ec ir , transcurre a un ve­

locidad muy pe que ría.

más detalladamente, e l  procedimiento de l a  invención 

25 comprende in troducir continuamente un xileno y un to luato  

de a lq u ilo  in fe r io r  en l a  primera de una se r ie  de zonas de 

oxidación, co-oxidar continuamente dicho x ilen o  y to luato de 

a lq u ilo  in ferior’ en l a  mencionada primera zona, en fa se  

líq u id a , pasando un gas que contenga oxígeno, a  través de &

3C misma, r e t i r a r  continuamente e l  producto oxidado que contiene
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to lu ato  de a lq u ilo  in fe r ío r  s in  reaccionar de dicha primera zona, 

y hacer pasar e l  citado producto oxidado a una secunda zona de 

oxidación, mientras se introduce simultáneemente xileno ad icio­

n al a dicha segunda zona, continuar l a  oxidación del citado pro- 

5 áucto oxidado en presencie- de xilen o  ad ic ion al en l a  mencionada 

segunda zona de oxidación en fa se  líq u id a  por paso a  travás de 

la  misma de un gas que contenga oxígeno, y i e t i r a r  continuamen­

te  producto oxidado que contiene una proporción elevada de pro­

ductos oxidados, es d ec ir , f t a la to  de monoaiquílo, ácido i t á l ic o  

10  y ácido to lu ico  de dicha segunda zona de oxidación, siendo l a

cantidad de xileno introducida&en cada zona de oxidación propor­

cionada para dar velocidades de oxidación aproximadamente igua­

le s  en cada zona, expresadas como incremento del índice de á- 

cido por hora, y estando la  cantidad to ta l  de x ilen o  a s i  in tro - 

1 5  ducida en exceso con re lación  a l  e s t  e qui amé t  r i  c ame n t  e equivalen­

te  a l  to lu ato  de a lq u ilo  in fe r io r  introducido en l a  primera zo­

na de oxidación.

l a  invención puede comprenderse mejor por re feren cia  a 

l a  f ig u ra  1  que es un esquema de f lu jo  del procedí diento en 

20 forma se n c il la . Como se ve en la  fig u ra  1, se introduce conti­

nuamente toluato  de a lq u ilo  in fe r io r  en e l  oxidador número 1 , 

a través de l a  tu b ería  A, mientras se introduce a l  mismo tiem­

po x ilen o , continuamente, a través de la  tu b ería  D, con cata­

liz a d o r , t a l  coro to lu ato  de cobalto que se introduce por l a  

25 tu b ería  ]?• En e l  oxidador lío, 1 , l a  oxidación se r e a l iz a  conti­

nuamente a. temperatura y presión elevadas haciendo pasar a t r a ­

vés del oxidador un gas que contenga oxígeno, por ejemplo a i r e .

E l producto oxidado se r e t i r a  continuamente del oxidador l"o. 1 

por l a  tu bería  13 y se hace pasar a l  oxidador lio. 2, donde se 

3C introduce simultáneamente xileno por l a  tu b ería  E. La oxida-
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251660
ción se r e s l iz a  en e l  oxidador Ko 2 a temperatura y presión.

elevadas como en e l  oxidador No. 1, y se r e t i r a  d e l uismo 

a través de l a  tu beras 0, continuamente, e l  producto acidado, 

la to  último producto oxidado se carac te r iz a  por contener pro­

porciones elevadas de ácido dibásico  y f ie la to  de monoalquilo, 

junto con algo de ácido to lu ico , to lu ato  de alciuilo in fe r io r  que 

no ha reaccionado, y una pegúela cantidad de alieno sin  reaccio­

nar, a s i  como cantidades secundarias de subproductos d iversos 

t a le s  como e ste re s  y aldehidos.

Para i lu s t r a r  l a  invención específicam ente con referen­

c ia  a la  f ig u ra  1, e l  aparato empleado comprende dos oxidado-
3r e s , cada uno de lo s cuales tiene un volumen de 3765 día • S I  

to lu ato  de m etilo de rec ic lo  se introdujo continuamente en e l  

oxidador No. 1 ,a razón de 27,21 kg. por minuto, m ientras se in­

trodujo  continuamente p-xileno, a razón de 9 ,0  kg. por minuto.

Al mismo tiempo, se introduce cobalto , en fonaa- de to lu ato  de

cobalto , a una razón t a l  que mantenga una concentración de 

2CC p.p.m. de cobalto en e l  oxidador. Se hace pasar a ire  a ira-
*3

vos del oxidador a razón de 14.155 dmJ /íaLn, mientras se m sntie-

n© e l  contonido del oxidador a  una temperatura de 1702 0. y a
n¡

vine presión ele 10,5 kg./cBU**, mientras se r e t i r a  cantínusaaente

producto oxidado, que tien e un índice de ácido de 95, a razón

de 38,1 kg. por minuto y se introduce en e l  oxidador No. 2.

Simultáneamente, se Introduce p-xileno en e l  oxidador No. 2,

a razón de 23 ,o kg. por minuto y se e fectú a l a  oxidación

en este  segundo oxidador, manteniendo una temperatura de 170£ 0,

y una presión de 10,5 kg./can^ y pasando a ire  a  través del o :d-
•)

dado!’ a razón de 14.155 dmJ /náo. Se r e t i r a  contínuomente del se­

gundo oxidador un producto oxidado que tien e un índice de ácido 

de 190, a razón de o3,C kg. por minuto. 21 a n á l i s i s  aproximado
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•Tereftclato le  mono-motilo y ácido tare I tá l ic o  30j¿ 

Acid o p~ b olui co 2Ql¿

p—tolv.ato de m etilo 31/--

p-xileno

Otros productos 16jí

IT&turalaonte, hay v a r ia s  m odificaciones de l a  invención 

cpue pueden nacerse, que se sobratenderá por lo s expertos en e s­

te. técn ica . Por ejemplo, pueden emplearse más ue dos zanas de 

oxidación y, en o l  caso en que se empleen tr e s  senas de oxida­

ción , por ejemplo, e l  producto oxidado que sa le  de l a  segunda 

zona de oxidación se hace pasar junto con xileno ad icion al a l a  

te rce ra  zona de oxidación. E l procedimiento puede m odificarse 

análogamente agregando una cuarta zona de oxidación.

Hay temblón vario s d e ta lle s  que no son esen oiales pera l a  

compresión ue la  invención, que no se lian representado en la  

fig u ra  1. Asi-, por ejemplo, en operación in d u str ia l , es costum­

bre t r a ta r  o l gao re sid u a l procedente de cada oxidador, con e l 

f in  de recuperar xileno y otros productos v a lio so s  normalmente 

contenidos ou é l .  Asimismo, cuando e l  objetivo f in a l  del proce­

dimiento os producir f t a la r o s  de d ia lq u ilo , l a  marcha normal 

con siste  en e s t e r i f i c a r  e l  producto oxidado procedente del se ­

gundo oxidador con un a lc a io l  in fe r io r , t a l  como inetsnol y se­

parar luego e l  producto de e s te r ille n c ic u  en una fracción  to lu a- 

to  de a lq u ilo , unaí'raeción f t a la to  de d ia lq u ilo  y un residuo 

que e s tá  constitu ido  esencialmente por suhuoctuctos de albo pun­

to  fie eb u llic ión  y cata lizad o r de oxidación re s id u a l, l a  f r a c ­

ción de to lu ato  de a lq u ilo  se r e c ib ía  luego a l primer oxidador 

junto con l a  to ta lid a d  o una parto d e l residuo,

üe esto  último producto oxidado os e l  sigu ien te :

conteniendo



esto  último producios qué pueden convertirse en derivados de

ácido I tá l ic o  por nueva oxidación.

Para perraitir una rae ja r  car prensión de la  iu v  nerón , se 

ilu stre- uno fie sus aspectos p re fe ríao s en l a  fig u ra  2, que es 

un diagrama de f lu jo  de su empleo en la  fab ricac ión  de í t a l a -  

to s de d ia lq u ilo , estando cc-nncteriaado e ste  aspecto p a rt ic u la r  

por la  adición de todo e l  xileno nuevo a l  segundo oxidador, s i r ­

viendo e l  gas re sid u a l (que contiene a l a  ves xileno y oxigeno) 

procedente de e ste  oxidador, cano gas que c a í tiene oxígeno para 

e l  primer oxidador y cono fuente de x ilen o , para e l  primer oxi­

dad or»

Como se ve en la  fig u ra  2, se introduce to luato  de a lq u ilo  

in fe r io r  contínuacaente en e l  oxidad or Eo« 1, a través de la  tu­

b ería  A, mientras que e l  residuo de oxidaciones an teriores so in ­

troduce simultáneamente por l a  tu bería  3 y se  introduce cata­

lizad or nuevo, según so n e ce sita , por l a  tu b ería  C. En este  

oxidación, l a  oxidación so r e a l iz a  óptim am en te a una tempera­

tu ra  y presión elevadas por paso a  través del oxidador, por l a  

tu b ería  S , de gas re sid u a l que contiene a  l a  vez oxígeno y 

xilen o  separado dol oxidadar Eo. 2. Se r e t i r a  contiuuaaiente 

pralucto  oxidado del oxidador Eo. l a  trav és de la  tu bería  I), 

y se iiace pasar a l  oxidad or Eo. 2, donde se introduce sim ultá­

neamente x ilen o  por la  tubei’í a  3?. l a  oxidación se r e a l iz a  en e l  

último oxidad oí* a una temperatura, y presión elevadas, haciendo 

pasar a través del mismo un gas que contiene oxígeno y e l  pro­

ducto oxidado se r e t i r a  continuamente por l a  tu bería  C-. Este 

últim o producto oxidado se pasa a  un separador de x ilen o , don­

de se r e t i r a  e l  x ileno que ha quedado s in  reaccionar, y e l  pro­

ducto oxidado depurado se e ,e te r ifica  luego con mi aleanol in­

fe r io r  y e l  producto de e s te r if ic a c ió h  se hace pasar después
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a un separador, por ejemplo, una columna de d estila c ió n , donde 

ce obtienen fraccion es que o emprenden esencialmente to luato  

de a lq u ilo , í t a la t o  de d ia lq u ilo  y residuo de a lto  punto de ebu- 

l l i c i& i .  l a  fracc ió n  de to luato  de alq u ilo  se  r e c ic la  a l  o:<ida­

dor lío. 1 y 'también se re c ic la  una porción del residu o , purgan­

do del sistem a el re sto  del residuo .

Pora i lu s t r a r  la  invención específicam ente con re feren cia

a l a  fig u ra  2, e l  aparato empleado comprendía dos asidadoreo,
3

cada uno con un volumen aproximadamente de 3765 clm . 3e in tro ­

dujo continuamente p-toiuato de m etilo en e l  oxidador lío. 1, a 

rasón de 24,94 kg. por minuto. Al mismo tiempo, se. introdujo 

residuo procedente de un c ic lo  an terior y to lu ato  de cobalto 

en cantidades ta le s  que mantengan una concentración de. 180 ppau 

de cobalto en e l  oxidador. Se mantuvo una temperatura de 170- C. 

y una presión de 10,5 lcg./cm , y ce hizo pasar gas re sid u a l pro­

cedente del segundo oxidador, que contiene aproximadamente 10jw 

en peso ele oxígeno y %. en peso de vapor de p-xileno , a través
•y

del primer oxidador, a rasón de 28310 dm-Vmin, equivalente a 

in troducir p-xilono a razón de 1,9 kg. por minuto. Se re t iró  

producto oxidado, con un índice de ácido do S3, a razón de 34,0 

kg por minuto y se introdujo en e l  oxidador So . 2, dondo, siiaul- 

táaeeaaente se in trodujo p-xileno , a  razón de 27,21 kg. por minu­

to , y se efectuó l a  oxidación manteniendo una temperatura de
2

17C& C. y mía presión de 10,5 kg./cm . mientras se hizo pasar 

a ire  a través del oxidador. Se r e t iró  del segundo oxidador un pro­

ducto oxidador con un índice de ácido de 192, a razón de 61,2 

kg. por minuto. E l a n á l is is  aproximado del producto oxidado 

último era e l  sigu ien te :

Tereftalato de monometilo y ácido tere ftá lico  33%
Acido p-to lu ico  16j'j
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E l producto oxidado se separó después dejándolo l ib re  de 

xileno y luego se e s t e r i í ic ó  por contacto en c ont rae orri en te 

con metanol vaporizado a una temperatura de 230e C. y a  una 

presión  de 20,12 kg./cm • E l producto de e s te r if ic a c ió n  de des­

t i l ó  entonces para separar* una fracción  de p -to lu ato  de m etilo , 

una fracción  de te  re i't a l  ato  de d im etilo , y un residuo a lq u itra -  

noso de punto de eb u llic ión  ele-vado. La fracción  de p-toluato 

de m etilo  se re c ic ló  junto con aproximadamente 1G'¿< del residuo, 

purgándose e l  re sto  de é s te .

Los ejemplos an teriores ilu s tra n  l a  fabricación  de te re f-  

ta la to  de d iñ e tilo  partiendo de p-xileno, pero l a  invención es

ap licab le  a la  oxidación de cualquiera, de lo s  sálenos isómeros 

para obtener derivados, eapecificamente mono-esteres y d i-eoteres 

de alcen oles que tienen hasta 4 átanos de carbono, de cualquier 

isómero de ácido i t á l i c o .  A sí, pués, la s  denominaciones "a lq u ilo  

in fe r io r "  y "aleono! in ferio r"  se emplean incluyendo, re sp e c ti­

vamente, rad ica le s  a lq u ilo  y a lc a n d é s  que contienen de 1 a 4 

átomos de carbono, y la s  denominaciones "acido i t á l i c o ” , "ácido 

to la ic o " ,  y "xileno" se u tiliz a n  en e l  sentido genérico in clu ­

yendo los diversos isómeros de e sto s compuestos.

En l a  p rác tica  de l a  invención l a s  condiciones que se em­

plean en cada zona de oxidación están  sometidas a  una variación  

Pautante amplia. A si, por ejemplo, l a  temperatura en cada zona 

puede v a r ia r  razonablemente desde 120 a  200= 0 . ,  y l a  presión 

desde aproximadamente l a  atm osférica h asta  42,18 kg./ern4'. E l 

gas que contiene oxigeno empleado puede se r  cualquier gas que 

contenga una proporción su sta n c ia l de oxígeno, t a l  como a ir e , o

10
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in cluso  oxígeno pux'o. Los cata lizad ores cíe oxidación emplea— 

dos pueden se r  cualiquiei'a de lo s cata lizad ores de oxidación co­

nocidos que son ú t i le s  en e l tipo  de oxidación de que aquí se 

t r a ta .  2¡n General, dichos cata lizad ores san s e t a le s  pesados 

de valen cia  v ar ia b le , más especialmente ooipueotos de cobalto , 

manganeso, plomo, craso , cerio  y análogos, en fo m a  de compues­

to s que son so lu b les en la  mezcla ele oxidación, particularmente 

en forma üe sa le s  de ácidos carb oxílicos aromáticos y a l i f á t io o s .

Un fa c to r  de primera importancia en la  presente invención 

JO como en n atu ra l, procede del des cubil mis uto de que la s  velocida­

des de oxidación en cada zona de oxidación pueden mantenerse apro­

ximadamente igu ales por d istribu ción  adecuada de la  cantidad de 

xileno careada en cada zana, en relación  con l a  alimentación to­

t a l  a cade- zona. La n aturaleza del procedimiento e s , s in  embargo,

15  t a l  que es virtualm ente imposible d e fin ir  l a  cantidad de xileno 

que hay que sum in istrar a  cada zona de oxidación numéricamente•

De todos modos, puede afirm arse que l a  cantidad de xileno sumi­

n istra d a  a una zona de oxidación después de l a  primera zona de 

oxidación tiene que se r  mayor que l a  cantidad de xileno suminis- 

20 trad a  a  una zona precedente. Dicho coa o tras p a la b ra s , parece

que l a  re g la  general es que cuento más avanzada e s tá  l a  oxidación 

del to luato  de a lq u ilo , tanto mayor es l a  cantidad de silen o  que 

debe haber presente para mantener l a  velocidad de oxidación dese­

ada. Por ejemplo, se ha encentrado, según muestran lo s ejemplos 

25 an terio res, que puede in troducirse todo e l  x ilen o  inicialm ente 

en l a  ultim a de una se r le  de zonas de oxidación, retirando e l  

exceso de x ilen o , de dicha sena en e l  gas re sid u a l y  traslad án ­

dolo a  una za ia  precedente.

Su e l  funcionamiento del procedimiento de acuerdo con l a  

30 i  i  gura 2, se sum inistra x ileno a l  primer oxidad or como vapor pre

11
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gente en e l  gas re s id u a l del oocidndor sigu ien te  o segundo, y la  

cantidad de xilen o  contenida en e ste  gas re sid u al puede contro­

le ra  o ajustando l a  velocidad de f lu jo  de a ire  a  través del oxida» 

clor subsigu ien te.

Como es n a tu ra l, se comprende lógicamente que, sobre una 

loase molar, l a  cantidad to ta l  de xileno auministraua a l  sistem a 'tie­

ne que se r  superior a l a  cantidad de to lu ato  de a rru llo  oisainis— 

trau a a l  primer oxida&or, puesto que e l  to lu ato  de a lq u ilo  deriva 

ue ácido to lu ico  formado por l a  oxidación de x ilen o .

So ta  so lic itu d  que corresponde a  la  presentada on lo s  -do­

tados Unidos de c é r i c a ,  e l  5 de Septiembre de 1958,. bajo  e l  nú­

mero 759.324, se acoge a  lo s ben efic ios del a r tíc u lo  51 del v i­

gente .Estatuto sobre Propiedad In d u str ie !.

15
-  IT 0 2 A

25

3C

lo s  p'untos de invención propia y nueva que se presentan 

para que sean objeto do e s ta  Patente- cíe Invención en Id s pa la , 

por VjíB'í’üE anos, son loo s igu ien te s :

i^.-'ü'n procedimiento de oxidación mejorado que cemprende 

in trodu cir continuamente un xileno y un to lu ato  de a lq u ilo  in­

fe r io r  en la  prñaei-a de una se r ie  de zonas de oxidación, eo-oxidar 

eontínuamenbo dicho xilen o  y dicho to lu ato  do a lq u ilo  in fe r io r  

en l a  moucimiada primera zona, en l a  fa se  líq u id a , haciendo par­

ear a trav és do la  misma un gas que contiene oxígenoj r e t i r a r  

continuamente producto oxidado que contieno to luato  cíe a lq u ilo  

in fe r io r  s in  reaccionar procedente de dicha primera zona, hacer 

pasca- dicho producto olvidado a una segunda zona de oxidación 

mientras se introduce aimultáneomente xileno ad ic ion al a dicha 

segunda zona: continuar l a  oxidación de dicho producto oxidado

12



Gil presencio. del citado xiieno adicional en l a  mencionóla 

sopuiino. zona do oxidación, en la  fa se  líq u id a , _;.cr paso a ' 

te--aves do la  ..liona do un yxs pao contenya oxíyeno, y re tin ar  

continuamente producto oxidado -pus contiene una elevada pro­

porción de f in ía te  de í:i oro alpo.il o y ácido ie r e f tá l ic o  de d i­

era separada zona, de oxidación, estando proporcionada l a  can ti­

dad de a lieno  introducida en cada r.cna de oxidación de nodo puo 

ce oriyinen velocidades de oxidación aproximadamente iyuales 

en cada zona, en fuxición den incremento del índice de ácido 

por Hora, y estando la  cantidad to ta l  de alien o  introducida 

en exceso de l a  estepa!ométricamente epuivalente a  l a  cantidad 

de to lu ato  de a lp r ilo  in fe r io r  introducida en e l  proceso.

2:~*~ 11 procedimiento de l a  reiv in dicación  1, en e l  pue 

e l  xiieno es p-xileno y e l to lu ato  de a lp u ilo  in fe r io r  es ' 

p-to iuato  de íce t i l o .

3--.- E l procedimiento de l a  reivindicación  i ,  en e l  cual 

se introduce pus re sid u a l, pue contiene a l a  ves oxíyeno y a i ­

reño, procedo, de dicha seyunda zona de oxidación; en l a  meneao- 

iX:ida primera zona de oxidación, coto fuente a l a  vez de xiieno 

y de oxíyeno. .

11 procedí dentó de oxidación porfe coi onado pue 

comprende in troducir continuamente un toluato de a lp u ilo  in ­

fe r io r  on l a  panera de una se r ie  de zonas de oxidación, oxidar 

continuamente dicho to luato  de a lpu ilo  in fe r io r , en l a  fa se  

líq u id a , en la  c itad a primera sena per paso a través de la  

misma de puf.! re sid u a l pus contiene a la  ves oxíyeno y xiieno 

procedente cls una soyunda zona de oxidación, r e t i r a r  contí- 

iiuauento producto oxidado de dicha primera zona y hacer pa­

sa r  o l citado producto oxidado a la  mencionada secunda zona; 

de oxidación, mientras se introduce oimultáne&'aonto xiieno

13



en dicha segunda .zonaj continuar Xa oxidación clol mencionu- 

do producto oxidado en presencia de xllono en la  c itad a  se ­

cunda zona de oxidación, en l a  fa se  líq u id a , pasando a t r a ­

vés de l a  misma un ¿as que contenga o sí geno; r e t i r a r  continua- 

5 monte producto oxidado que contiene una proporción elevada 

de productos oxidados de l a  c itad a  segunda zona de oxidación 

y retirar- contíiiusaionte gas re sid u al que contiene alieno  sin  

reaccionar y oxígeno procedente de dicha segunda sena de oxida­

ción, estando la  cantidad de alieno  introducida en dicha seguir­

lo -da sana de oxidación en exceso de la  sotequióraetricamente equi­

valente a la  con t i  ciad de to luato  do a lq u ilo  in fe r io r  introdu­

cido en l a  primera zona de oxidación .

5S«- 231 procedimiento de l a  reiv in dicación  en e l 

que e l sllen o  es p-3cileno y e l to lu ato  de a lq u ilo  in fe r io r  

15 es p-to lu ato  de m etilo *

6 ‘; t-  Un procedimiento de oxidación mejorada 

’i’a l  y como se ha d e scr ito  en l a  Memoria que antecede 

representado, en e l  dibujo que se acaapníía y con lo s fin e s  

que se han esp ecificad o .

20 ’Sstu Memoria consta de catorce hojas e sc r ita s  a  máqui­

na por una so la  cara .

Madrid, % í JUL 1859
P • A •

Alberto 
A

AVI. -  14 -
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